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L' invention a trait a un procede de preparation d«un additif 
de prise pour melange de laitier granule de haut-fourneau et granu- 
lats et analogues, tels que mis en oeuvre notamment en travaux 
routiers, de genie civil ou de bStiment, l'additif etant compose 
5 essentiellement de sulfate, soude et chaux. 

Le brevet frangais N° 2.191.550 deer it un liant hydraulique 
du genre comprenant du laitier granule et un additif servant de 
catalyseur de prise, cet additif etant const itue de gypse addition- 
ne de 5 a 10% en poids de soude caustique. Ce brevet fait apparai- 
lO tre les avantages de cet additif sur les additifs anterieurs cons- 
titues de soude ou de chaux sans addition de gypse, notamment en ce 
qui cone erne la resistance a long terme des melanges de laitier s. 

Par ailleurs, on a realise un activant de prise comprenant du 
gypse et de la chaux, les pourcentages en poids par rapport au lai- 
15 tier etant de 0,3 a 0,6% pour la chaux, et de 2 a 10% pour le gypse. 
Cet activant de prise fait apparaitre a court terme (jusqu'a 28 
jours) une resistance a la compression du melange super ieure a celle 
obtenue avec l'additif gypse/soude. Toutefois, la Demanderesse a 
constate qu'a plus long terme (par exemple 60, 90, ISO jours) les 
20 melanges prepares avec un additif gypse/soude presentaient une re- 
sistance accrue depassant celle des melanges prepares avec un acti- 
vant gypse/chaux ;. 

L'additif de prise gypse/soude selon le brevet 2.191.550 peut 
Stre prepare en dispersant dans du gypse finement divise de la 
25 soude caustique fondue, 1 'operation etant effectuee a une tempera- 
ture super ieure au point de fusion de la soude, vers 300°C. Il est 
evident que la necessity de travailler a une temperature elevee sur 
un produit agressif comme la soude fondue presente des difficultes 
qui conduisent a un prix de revient relativement eleve. 
30 On a prepare l'additif gypse/soude en melangeant a du gypse 

une solution aqueuse de soude (a 50%) et en faisant evaporer l'exces 
d'eau par un courant d'air chaud. 

Toutefois le produit obtenu, apres evaporation de l'humidite 
est chaud et instable, et a tendance a se rehydrater. On a constate 
35 que lorsque le melange est refroidi jusque vers 50»C a l'abri de 
l'humidite, la rehydratation est tres reduite. 

Au cours du melange de sulfate de calcium part iellement 
deshydrate et de la solution de soude, il se forme tres souvent des 
mottes dans la masse, ce qui conduit a une repartition irreguliere 
40 de l'additif dans les melanges liant s-granulats . 
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Lorsque I'on met en presence du sulfate de calcium, tel qu 
gypse, et de la soude caustique, il se produit un deplacement par- 
tiel de la chaux du sulfate de calcium par la soude, selon la 
reaction : 

5 Ca S0 4 + 2 NaOH Na 2 S0 4 + Ca (0H) 2 (1) 

les conditions d'equilibre etant fonction de la temperature et du 
taux d'humidite du melange. On considerera done que l'additif de 
prise se def in it de fagon suff isante par sa composition brute 
exprimSe par exemple par les teneurs relatives en sulfate, chaux, 

lO soude et eau, sans preciser dans quelles proportions ces composants 
sont respect ivement lies. 

Ainsi l'additif de prise selon le brevet 2,191.550 peut se 
definir comme contenant sensiblement 80 parties en poids de SO^, 
56 parties de CaO, 6,5 a 13,5 parties de Na 2 0 et 38 & 43 parties 

15 d'eau, cette derni&re representant moins de 22% en poids de 
l'additif. 

L'invention a pour objet un procede de preparation d*un addi- 
tif de prise ay ant une composition brute correspondant a la compo- 
sition precitee, l'additif ayant une composition r£gulidre, etant 

20 peu hygroscopique, peu agressif, se conservant bien et d'un prix de 
revient-modere . 

A ces effets 1' invention propose un procede de preparation 
d'un additif de prise pour melange de laitier granule de haut- 
fourneau et granulats et analogues, tels que mis en beuvre notam- 

25 ment en travaux routiers, compose essent iellement de sulfate, chaux 
et soude avec une quant it e d'eau infer ieure a 22% en poids de 
l'additif, sa composition brute correspondant sensiblement a celle 
d'un additif obtenu par addition a du gypse de 5 a 10% en poids par 
rapport au gypse de soude caustique, caracterise en ce que, a du 

30 gypse part iellement deshydrate et pulverulent on ajoute, par rapport 
au poids de gypse, 12 a 24% en poids de sulfate de sodium et de la 
chaux a raison de 3,6 a 9,5 % en poids de CaO et on melange intime- 
ment les composants precites, la temperature finale du melange 
etant comprise entre I'ambiante et 50°C. 

35 La Demanderesse a decouvert que l'additif de prise constitue 

par addition a du gypse de sulfate de sodium et de chaux en propor- 
tions telles que la composition brute soit equivalente a celle de 
l'additif selon le brevet 2.191.550, avait une action sur la prise 
de melanges a base de laitier granule tr£s semblable a celle de 

40 l'additif gypse/soude precite en ce qui concerne notamment la 
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resistance a la compression a long terme, tandis qu ' il ne presen- 
tait pas les inconvenients d' instability et de mottage au trans- 
port ou au stoclcage. Les travaux de la Demanderess conduisent a 
penser que tant que l'additif de prise selon 1" invention reste sec, 

5 la chaux ne reagit pratiquement pas avec le sulfate de sodium, 
tandis que lorsque de l'eau est apportee au melange, la chaux se 
dissout quelque peu, et, au contact du sulfate de sodium soluble 
forme un precipite de sulfate de calcium tres peu soluble. La soude 
liberee par cette reaction est alors active pour induire la prise 

0 du laitier. 

De preference on ajoute au gypse de 14 a 20% en poids de 
sulfate de sodium et de 4,5 a 8% en poids de chaux. 

Pour des laitier s a activite moyenne utilisee couramment, 
l'additif se composera avantageusement de gypse deshydrate jusqu'a 
5 corresponds en moyenne environ a un monohydrate, avec 16% en poids 
de sulfate de sodium et 7% de chaux. 

On prefere que la granulometr ie du gypse soit comprise entre 
50 et 300 um, les particules de gypse trop grosses ou trop fines 
perturbant la dispersion et le melange des composants. 
O Sous un autre aspect 1* invent ion vise Sgaleroent l'additif de 

prise prepare par le precede precite. et 1 • application de l'additif 
a la preparation de melanges a base de laitier s de composition 
usuelle, l'additif etant ajoute a la composition a raison de 0,5 
a 1,5% en poids Dar rapport au laitier. . . 

25 ' Les caracteristiques et vantages de 1' invent ion ressortiront 

d'ailleurs de la description qui va suivre, a titre d'exemple, en 
reference au dessin annexe ; ceiui-ci est un diagramme represer.tant 
1'evolution de la resistance de melanges de laitier comportant un 
additif de prise selon 1' invention, compares a des additifs de 

30 prise connus. 

Tous les melanges essayes etaient des sables-lait iers conte- 
nant 1% en poids d' additif. Le diagramme comporte le temps en 
abscisses, a echelle legar ithmique, et en ordonnees la resistance 
en compression exprimee en bars. 
35 Les courbes 1, 2, 3 et 4 correspondent respect ivement a des 

additifs const itues de chaux. gypse/chaux. gypse/soude selon le 
brevet 2.191.550, et un additif selon 1' invent ion comprenant 80% 
de gypse, 13% de Na 2 S0 4 anhydre et 7% de Ca(OH) . 

A l'examen des courbes on constate que le melange additionne 
40 de chaux (courbe 1) sans autres presente une resistance qui crolt 
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lentement et n'atteint, k 360 jours, qu'une resistance de 14 bars. 

Le melange avec additif gypse/chaux (courbe 2) presente un 
resistance de depart (h 7 jours) relativement elevee d 6 bars, 
qui croit au cours du temps pour atteindre 26 bars £ 28 jours, 
5 34 bars vers 60 jours et 44 bars & 360 jours. Le melange avec addi- 
tif gypse/soude (courbe 3) presente une resistance de depart du 
mSme ordre que le melange (1), soit 1 bar, avec une croissance 
rapide de resistance : 26 bars £ 28 jours, 44 bars a 60 jours, qui 
seralentit ensuite quelque peu passant par 48 bars ^ 90 jours, 

10 53 bars a 180 jours et 55 bars & 360 jours. 

Le melange contenant 1' additif selon 1' invention presente 
(courbe 4) une resistance de depart semblable a celles des melanges 
1 et 3 . La resistance croit pour atteindre £ 60 jours environ celle 
du melange 2 (additif gypse/chaux), tout en restant inferieure a 

15 celle du melange 3. Cependant la croissance de resistance reste 

soutenue : 38 bars a 90 jours, 45 bars & 180 jours, 50 bars k 360 
jours, pour atteindre ulter ieurement une resistance au moins compa- 
rable k celle du melange 3. 

II apparait bien que 1' additif selon I 1 invent ion est compara- 

20 ble en resultats de resistance long terme 1 1 'additif gypse/soude, 
et nettement super ieur de ce point de vue aux additifs gypse/chaux, 
et a fortiori a la chaux utilisee seule en additif. Par ailleurs 
la preparation et la mise en oeuvre de 1 ' additif gypse/chaux/su If ate 
de sodium sont plus aisees, 1' additif ne formant pas de mottes et 

25 etant de composition plus reguliere. 

On notera que, bien que les pr ix rendus des composants d' addi- 
tif dependent pour une large part du pr ix de transport, le prix 
depart usine du sulfate de sodium est nettement infer ieur a celui 
de la soude caustique, en sorte que frequemment 1' additif selon 

30 1' invention sera moins onereux que I'additif gypse/soude. 

Des essais analogues & l'essai represente courbe 4 ont montre 
qu'en faisant varier les teneurs de I'additif en sulfate de sodium 
entre 10 et 24% et en chaux entre 3,7 et 9% (chaux comptee en CaO) 
les resultats etaient comparables. 

35 II n'echappera pas a I'homme du metier que, pour I'additif 

selon 1* invention, comme pour les additifs de l'etat de la techni- 
que, le gypse utilisable peut €tre un sous-produit de 1' Industrie 
des phosphates (dit phospho-gypse) . 

Bien entendu 1' invention n'est pas limitee aux exemples 

40 deer its ma is en embrasse toutes les variantes d* execution. 
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REVEHDICATIONS 

1 Precede de preparation d'un additif de prise pour les me- 
langes ^raites aux laitiers granules et analogues, tels que mis « 
oeuvre notamment en travaux rentiers, de genie civil ou de bft**, 

5 additif compose essentiellement de sulfate de calcium, de sulfate 
de sodium et de chaux, dont la composition brute comptSe en SO3, 
CaO, Na,0, correspond sensiblement a celle d'un addxtxf obtenu par 
addition a du gypse de 5 a 10% en poids par rapport au gy pse de 
scude caustique, caracterise en ce que, a du gypse seche ou partxel 

IO lement deshydrate, pulverulent, on ajoute par rapport au poxd. *** 
avpse, de IO a 24% en poids de sulfate de sodxum et de 3,7 a 9% <3e 
chaux (comptee en CaO). pulverulents, on melange 

composants precxtes, la temperature finale du melange etant compo- 
se entre l'ambiante et environ 50«C. 
15 2 Precede suivant la revendication 1, caracterxse en ce qu au 

gypse on ajoute 13 a 20% en poids de sulfate de sodium et de 4,5 a 
8% en poids de chaux (comptee en CaO). 

3 Precede suivant la revendication 2. caracterxse en ce qu au 
gypse on substitue la quantity correspondante de ses produxts de 

20 de shy dr at at ion . ■ ^ ™ « m ,' au 

4 Precede suivant la revendication 3, caracterxse en ce qu au 

gypse deshydrate jusqu'a correspondre environ au semi °* 
ajoute sensiblement 13% en poids de sulfate de sodium et 7/o de 

chaux (comptee en CaO). 
25 5 Precede suivant une quelconque des revendxeat xons 1 a 4. 

caracterise en ce que la granulomere du gypse est comprise dans 
1 -ensemble entre 50 et 300 microns. 

6. Additif de prise prepare suivant une quelconque des reven- 

die at ions 1 & 5, a 
30 7 Application de 1'additif de prise selon la revendxeatxon 6 

a la preparation de melange a base de laitier. notamment pour tra- 
vaux routiers, de genie civil, batiment eu ^^"^ ^ 
en ce que 1' additif est ajoute a une composition usuelle de melange 
de granulats et de laitier a raisen de O.S a 1.5% environ en poxds 
35 par rapport au poids du melange. 
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